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(57) Abstract 

The invention concerns a method of destroying N-nitrosomorpholine in an aqueous solution containing N-nitrosomorpholine and a 
peroxide oxidizing agent, the method being characterized in that the aqueous solution is irradiated with ultraviolet light essentially having 
a wavelength of 254 nm. 

(57) Zusammenfassung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Zerstoning von N-Nitrosomorpholin in einer waBrigen LOsung, welche N-Nitrosomorpholin 
und ein peroxidisches Oxidationsmittel enthalt, das dadurch gekennzeichnet ist, dafi die waBrige Losung mit ultraviolettem Licht bestrahlt 
wird, welches im wesentlichen eine Wellenlange von 254 nm aufweist. 
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Verfahren zur Aufarbeitung einer waflriaen ProzeBf liissiakeit 
des Aminoxidverf ahrens 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur 
Aufarbeitung einer waBrigen ProzeBf liissigkeit des 
Aminoxidverf ahrens , bei welchem N-Nitrosomorpholin zerstort 
wird. Die vorliegende Erfindung betrifft insbesondere ein 
Verfahren zur Aufarbeitung einer waBrigen ProzeBf liissigkeit 
des Aminoxidverf ahrens, welche N-Nitrosomorpholin und ein 
peroxidisches Oxidationsmittel enthalt. 

Seit einigen Jahrzehnten wird nach Verfahren zur Herstellung 
cellulosischer Formkorper gesucht, welche das heute in groBem 
MaBstab angewendete Viskoseverf ahren ersetzen sollen. Als eine 
nicht zuletzt wegen einer besseren Umweltvertraglichkeit 
interessante Alternative hat sich dabei herauskristallisiert , 
Cellulose ohne Derivatisierung in einem organischen Losungs- 
mittel aufzulosen und aus dieser Losung Formkorper, z.B. 
Fasern, Folien und anderen Formkorpern, zu extrudieren. 
Solcherart extrudierte Fasern erhielten von der BISFA (The 
International Bureau for the Standardization of man made 
fibers ) den Gattungsnamen Lyocell . Unter einem organischen 
Losungsmittel wird von der BISFA ein Gemisch aus einer~organi- 
schen Chemikalie und Wasser verstanden. 

Es hat sich herausgestellt , daB sich als organisches Losungs- 
mittel insbesondere ein Gemisch aus einem tertiaren Aminoxid 
und Wasser sehr gut zur Herstellung von cellulosischen Form- 
korpern eignet. Als Aminoxid wird dabei in erster Linie 
N-Methylmorpholin-N-oxid (NMMO) verwendet. Andere Aminoxide 
sind z.B. in der EP-A - 0 553 070 beschrieben. Ein Verfahren 
zur Herstellung formbarer Celluloselosungen ist z.B. aus der 
EP-A - 0 356 419 bekannt. Die Herstellung cellulosischer 
Formkorper unter Anwendung tertiarer Aminoxide wird fur die 
Zwecke der vorliegenden Beschreibung und der vorliegenden 
Patentansprtiche allgemein als Aminoxidverf ahren bezeichnet. 
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In der EP-A - 0 356 419 ist ein Aminoxidverf ahren zur Herstel- 
lung spinnbarer Celluloselosungen beschrieben, welches als 
Ausgangsmaterial u.a. eine Suspension von Cellulose in fliissi- 
gem, wafirigem N-Methylmorpholin-N-oxid (NMMO) verwendet. 
Dieses Verf ahren besteht darin, daB die Suspension in einem 
Diinnschichtbehandlungsapparat einstufig und kontinuierlich in 
eine formbare Losung ubergefuhrt wird. Die formbare Losung 
wird schlieBlich in einem Formwerkzeug, z.B einer Spinndiise, 
zu Filamenten versponnen, die durch ein Fallbad gefuhrt 
werden . 

Im Fallbad wird die Cellulose ausgefallt. Das tertiare 
Aitiinoxid reichert sich im Fallbad an. Der Gehalt an Aminoxid 
im Fallbad kann dabei bis zu 30 Gew.-% betragen. Fur die 
Wirtschaf tlichkeit des Aminoxidverf ahrens ist es von 
entscheidender Bedeutung, das Aminoxid moglichst vollstcindig 
zuriickzugewinnen und neuerlich zur Herstellung einer formbaren 
Celluloselosung zu verwenden. Es ist somit erf order lich, aus 
dem Fallbad NMMO riickzugewinnen . 

Mit dem Aminoxid reichern sich im Fallbad jedoch auch 
Abbauprodukte des Aminoxidverf ahrens an, Diese Abbauprodukte 
konnen stark gefarbt sein und damit die Qualitat der 
hergestellten cellulosischen Formkorper beeintrachtigen . 
Andere Stoffe wiederum konnen zusatzlich ein Sicherheitsrisiko 
darstellen, da das Aminoxid unter gewissen Bedingungen zu 
stark exothermen Zersetzungsreaktionen neigt und diese 
Zersetzungsreaktionen von bestimmten Stoffen induziert oder 
beschleunigt werden konnen, Diese Stoffe mtissen vor der 
Konzentrierung und Abtrennung von NMMO aus dem 
auf zuarbeitenden Fallbad entfernt werden. 

Nach dem Entfernen dieser unerwiinschten Stoffe wird aus dem 
gereinigten Fallbad, welches gegebenenf alls mit anderen 
Prozeflwassern des Aminoxidverf ahrens, wie z.B. 

Brtidenkondensaten, die bei der Herstellung der Celluloselosung 
anf alien, vereinigt wird, Wasser abgezogen. Dies kann 
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beispielsweise durch Eindampfen geschehen. Im Sumpf dieser 
Eindampfung fallt hochkonzentriertes , waBriges Aminoxid an, 
welches wieder in das Aminoxidverf ahren rezykliert wird. Die 
Bruden der Eindampfung bestehen hauptsachlich aus Wasser, in 
welchem aber auch erhebliche Mengen an N-Methylmorpholin, das 
hauptsachliche Abbauprodukt des NMMO, gelost sind. Ferner sind 
in den Bruden auch NMMO und Morpholin zu finden. Die Bruden 
enthalten pro Liter typischerweise bis zu 100 mg NMMO, 240 mg 
N-Methylmorpholin und 30 mg Morpholin, Diese Bruden werden 
zweckmaBigerweise konzentriert , beispielsweise durch 
Umkehrosmose . Die erhaltene waBrige Losung enthalt 
typischerweise bis zu 4 g NMMO, bis zu 10 g N-Methylmorpholin 
und bis zu etwa 1 g Morpholin. 

Urn die Verluste an NMMO moglichst gering zu halten, ist man 
bemiiht, das N-Methylmorpholin wieder zu NMMO zu oxidieren. 
Dies gelingt beispielsweise mit einem peroxidischen i 
Oxidationsmittel . Nachteilig ist dabei, daB im Prozeflwasser 
vorhandenes Morpholin, welches als Verunreinigung mit den 
tertiaren Aminen eingeschleppt wird, teilweise zu toxischem 
N-Nitrosomorpholin umgesetzt wird, welches sich im 
NMMO-Kreislauf unerwiinscht anreichert. 

Ein Verfahren zur praparativen Herstellung von tertiaren- 
Aminoxiden durch Oxidation von tertiaren Aminen ist 
beispielsweise aus der EP-A - 0 09 2 862 bekannt. GemaB diesem 
Verfahren wird das Aminoxid in einem waBrigen LSsungsmittel 
mit molekularem Sauerstoff unter Druck oxidiert, welches 
Losungsmittel einen pH-Wert aufweist, der etwa gleich hoch 
Oder hoher als der pKa-Wert des tertiaren Amins ist. 

Die DD-A - 259 863 betrifft die Herstellung waBriger 
NMMO-Losungen durch Oxidation von N-Methylmorpholin mit H 2 0 2 
und Leiten der Reaktionslosung iiber eine oder mehrere 
Austauschersaulen, die mit sulf onatgruppenhaltigem 
Styrol/Divinylbenzol-Copolymerisat gefullt sind, sowie durch 
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Einstellen eines pH-Wertes der Losung auf Werte zwischen 8 und 
5 durch Zusatz von Phosphorsaure . 

Die Oxidation von N-Methylmorpholin mit K 2 °2 zu NMM0 ^ st Z - B - 
aus der EP-A - 0 254 803 bekannt. Aus der DE-A - 0 414 0259 
ist die Herstellung von NMMO bekannt, bei welchem Verfahren 
die Bildung von Nitrosaminen hintangehalten wird, indem 
primare und sekundare Amine z.B; mit Saurehalogeniden 
abgefangen werden. Die EP-A - 0 320 690 beschreibt die 
Herstellung von im wesentlichen nitrosaminf reien Aminoxiden 
durch Oxidation mittels Peroxiden in Gegenwart einer 
Kombination von C0 2 /Ascorbinsaure, welche als 
Nitrosamininhibitor wirkt. Aus der EP-A - 0 401 503 ist die 
Oxidation mit H 2 0 2 in Wasser und einem Cosolvens, vorzugsweise 
ein Carbonsaureester , bekannt, Gemafl der FR-A - 8 808 039 wird 
die Oxidation unter Zusatz von C0 2 durchgef iihrt , und gemafi der 
US-A - 5,216,154 wird die Oxidation zu NMMO in reiner 
C0 2 ~Atmosphare durchgefiihrt . 

Die Hintanhaltung der Bildung von Nitrosaminen wird im Stand 
der Technik entweder nicht erreicht, oder sie wird durch 
Verbrauch der Ausgangsprodukte des N-Nitrosomorpholins oder 
durch Zusatze zur Verlangsamung der N-Nitrosomorpholin- 
Bildungsrate erzielt. Insbesondere in einem Aminoxidverf ahren 
welches einen geschlossenen Kreislauf darstellt, bedingt die 
Zugabe von diversen Chemikalien, wie z.B- Saurehalogenide oder 
Ascorbinsaure bzw. auch C0 2 , zum Prozei3 Probleme bei der 
Reinigung der ProzeJ3wasser , da die aus den zugesetzten 
Chemikalien stammenden Abbauprodukte aus dem Verfahren 
entfernt werden miissen. Bei vielen Chemikalien sind auch 
Sicherheitsaspekte in Bezug auf die Gefahr von Exothermien zu 
berticksichtigen. Daher sind alle diese Varianten fur die 
Aufarbeitung von Prozefiwassern des Aminoxidverf ahrens 
ungeeignet . 

Die vorliegende Erfindung setzt sich daher zum Ziel, ein 
Verfahren zur ZerstSrung von Nitrosomorpholin in einer 
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waBrigen Losung, welche N-Nitrosomorpholin und ein 
peroxidisches Oxidationsmittel enthalt, zur Verfugung zu 
stellen, welches ohne chemische Zusatze N-Nitrosomorpholin 
wirksam zerstort und seine Anreicherung verhindert. Ein 
weiteres Ziel der vorliegende Erfindung besteht darin, ein 
Verfahren zur Aufarbeitung von ProzeBwassern bereitzustellen, 
mit welchem auf einfache Weise das toxische N-Nitrosomorpholin 
weitgehend entfernt und N-Methylmorpholin weitgehend zu NMMO 
oxidiert wird. 

Dieses Ziel wird bei einem Verfahren zur Zerstorung von 
Nitrosomorpholin in einer waBrigen Losung, welche 
N-Nitrosomorpholin und ein peroxidisches Oxidationsmittel 
enthalt, erf indungsgemaB dadurch erreicht, daB die waBrige 
Losung mit ultraviolettem Licht bestrahlt wird, welches im 
wesentlichen eine Wellenlange von 254 nm aufweist. Die 
Bestrahlungsleistung kann z.B. 200 bis 500 mJ/cm 2 betragen und 
ist von der Konstruktion der Lampe und von den 
ProzeBbedingungen , insbesondere der Temperatur, abhangig. Das 
erf indungsgemaBe Verfahren kommt ganz ohne zusatzliche 
Chemikalien aus . 

Es hat sich gezeigt, daB die erf indungsgemaBe Bestrahlung eine 
auBerst wirksame Zerstorung des N-Nitrosomorpholins gestattet, 
und daB die Gegenwart des peroxidischen Oxidationsmittel s 
nicht stort, 

Es sind Arbeitsvorschrif ten zur quantitativen Analyse von 
Nitrosaminen bekannt, welche eine UV-Bestrahlung und eine 
anschlieBende Bestimmung der entstandenen Nitrite anwenden 
(D.E.G. Shuker, S.R. Tannenbaum, Anal, Chem. , 1983, 55 , 
2152-2155; M. Rhighezza, M.H. Murello, A.M. Siouffi, J, 
Chromat., 1987, 410 , 145-155; J.J. Conboy, J.H. Hotchkiss, 
Analyst, 1989, 114 , 155-159; B. Biichele, L. Hoffmann, J. Lang, 
Fresen . J. Anal .Chem. , 1990, 336 , 328-333). Diese analytischen 
Arbeitsvorschrif ten behandeln jedoch nicht die Zerstorung von 
N-Nitrosomorpholin . 
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Das ultraviolette Licht, mit welchem die waBrige Losung 
bestrahlt wird, stammt am besten von einer 

Quecksilber-Niederdrucklampe . Diese Niederdrucklampen besitzen 
ein Intensitatsmaximum bei 254 nm. 

Zur erf indungsgemaBen Bestrahlung mit einer Niederdrucklampe 
kann die Lampe entweder in den Behalter, welcher das zu 
behandelnde ProzeBwasser enthalt, eingehangt werden. Die Lampe 
kann aber auch auf eine andere Weise angeordnet werden, Ferner 
kann die Bestrahlung beispielweise auch wahrend eines 
kontinuierlichen Umpumpens der zu bestrahlenden Losung in 
einem Dunnf ilm-UV-Reaktor vorgenommen werden. 

Die Erfindung betrifft ferner ein Verfahren zur Herstellung 
einer waBrigen Losung von N-Methylmorpholin-N-oxid, das 
gekennzeichnet ist durch die folgenden MaBnahmen, daB 

(a) eine waBrige Losung vorgesehen wird, welche 
N-Methylmorpholin und Morpholin enthalt; 

(b) diese waBrige Losung mit einem peroxidischen 
Oxidationsmittel behandelt wird, urn N-Methylmorpholin zu 
N-Methylmorpholin-N-oxid zu oxidieren, und 

(c) die waBrige Losung mit ultraviolettem Licht bestrahlt 
wird, das von einer Quecksilber-Niederdrucklampe stammt. 

Die Bestrahlung wird vorzugsweise entweder wahrend der 
Behandlung mit dem peroxidischen Oxidationsmittel oder danach 
vorgenommen . 

Als peroxidisches Oxidationsmittel wird im erf indungsgemaBen 

Verfahren bevorzugt H 2 °2 e:i * n 9 esetzt - Das H 2°2 w ^ rd 
vorzugsweise in Form einer waflrigen Losung mit 30-50 Gew.-% 

H 2°2 e ^ n 9 eset2t * Das H 2°2 w ^ rc * am besten in einer Menge von 
0,8 bis 2 Mol pro Mol N-Methylmorpholin eingesetzt. 

Eine besonders bevorzugte Ausfiihrungsf orm des 

erf indungsgemSBen Verfahrens besteht darin, daB der pH-Wert 
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der waBrigen Losung, die mit dem peroxidischen 
Oxidationsmittel behandelt wird, im Bereich von 6,0 bis 9,0 
liegt. Es hat sich gezeigt, daB in diesem Bereich die 
* Oxidation von N-Methylmorpholin zu N-Methylmorpholin-N-oxid 
ein Maximum und die unerwunschte Bildung des 

N-Nitrosomorpholins ein Minimum aufweist. Auf diese Weise kann 
in Kombination mit einer Bestrahlungbehandlung der Gehalt an 
N-Nitrosomorpholin im rezyklierten , waBrigen NMMO besonders 
niedrig gehalten werden. Die Einstellung des pH-Wertes kann 
beispielsweise durch Zugeben einer Base vorgenommen werden. 

Die Erf indung betrif ft f erner ein Verfahren zur Riickgewinnung 
von N-Methylmorpholin-N-oxid aus einem gebrauchten Fallbad, 
welches im Aminoxidverf ahren anfallt, das gekennzeichnet ist 
durch die folgenden Schritte, daB 

(1) das gebrauchte Fallbad gereinigt wird; 

(2) aus dem gereinigten Fallbad Wasser abgedampft wird, wobei 
ein konzentriertes, waflriges N-Methylmorpholin- 
N-oxid und Briiden gebildet werden, welche Briiden 
kondensiert werden und NMMO, N-Methylmorpholin und 
Morpholin enthalten; 

(3) aus den kondensierten Briiden Wasser entfernt wird, urn die 
kondensierten Bruden zu konzentrieren, mit der MaBgabe, 
daB die Wasserentf ernung nicht durch Verdampfung ^ 
vorgenommen wird; 

(4) die kondensierten, konzentrierten Bruden mit einem 
peroxidischen Oxidationsmittel behandelt werden, urn 
N-Methylmorpholin zu N-Methylmorpholin-N-oxid zu 
oxidieren, mit ultraviolettem Licht bestrahlt werden, das 
von einer Quecksilber-Niederdrucklampe stammt, und zur 
Riickgewinnung von N-Methylmorpholin-N-oxid aufgearbeitet 
werden . 

4 

Die Aufarbeitung und Riickgewinnung des NMMO kann durch 
. Eindampfen der im Schritt (4) erhaltenen bestrahlten waBrigen 

Losung vorgenommen werden. ZweckmaBigerweise wird dazu vorher 
die bestrahlte Losung mit weiterem gereinigten Fallbad 
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vereinigt* Auf diese Weise wird ein geschlossener ProzeJ3 
verwirklicht . 

Es ist ferner moglich, die Oxidation, die Bestrahlung mit 
ultraviolettem Licht und die Eindampfung in einem einzigen 
ReaktionsgefaB vorzunehmen, wobei samtliche Arbeitsgange mehr 
Oder weniger gleichzeitig durchgefuhrt werden, 

Eine weitere Moglichkeit besteht darin, wahrend der Reaktion 
kontinuierlich aus dem Reaktionsgemisch einen Teil der 
Reaktionslosung zu entnehmen, diese uber einen UV-Reaktor zu 
leiten und wieder dem ReaktionsgefaB zuzufiihren. 

Mit den nachf olgenden Beispielen wird die Erfindung naher 
erlautert. Die im Folgenden verwendeten Abkiirzungen NMOR, 
NMMO, NMM und M stehen fiir N-Nitrosomorpholin, 
N-Methylmorpholin-N-oxid, N-Methylmorpholin bzw. Morpholin. 



Beispiel 1 

Eine waBrige Losung, welche pro Liter 42 fig NMOR, 459 mg NMMO, 
4 300 mg NMM und 200 mg M enthielt, wurde in einem UV-Reaktor 
mit einer Quecksilber-Niederdrucklampe (Type Katadyn 
UV-Strahler EK-36, Nr. 79000; Hersteller: Katadyn) bestrahlt 
( Wellenlange : 254 nm) . Die Temperatur der waBrigen Losung war 
60°C. 

Die Konzentration an NMOR wurde mittels HPLC bestimmt (Saule: 
Hypersil ODS 250 x 4 mm; 50 °C; Lauf mittel : A = 0,6% 
Acetonitril; B = 49,7% H 2 0; Gradient 1 ml/min; 10 min. - 100% 
A; 7 min - 100% B; Detektor: UV 238 nm) . 

Nach einer Bestrahlungszeit von 150 Minuten nahm der Gehalt an 
NMOR im ProzeBwasser auf 40 ixg/1 ab. Nach weiteren 150 Minuten 
war kein NMOR mehr nachweisbar. 
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Nachdem kein NMOR mehr nachgewiesen werden konnte, wurde die 
Bestrahlung beendet und in Abstanden von mehreren Stunden 
neuerlich auf NMOR gepriift. Es konnte kein NMOR nachgewiesen 
werden, womit bewiesen war, daJ3 sich kein NMOR riickbilden 
kann . 

Beispiel 2 

Eine waflrige Losung, welche pro Liter 25 /zg NMOR, 2530 mg 
NMMO, 39 23 mg NMM und 30 mg M enthielt, wurde zur Oxidation 
von NMM zu NMMO mit 30%-igem ^ 2 °2 versetzt ( Mo1 NMM/Mol K 2 °2 
1/1,2) und wie in Beispiel 1 beschrieben mit UV-Licht 
bestrahlt. Innerhalb der ersten 90 Minuten stieg die 
NMOR-Konzentration auf 45 iiq/1 an, was auf eine schnelle 
Reaktion des in der Losung befindlichen M zuriickzuf uhren ist. 
Anschlieflend nahm die Konzentration an NMOR wieder stark ab. 
Nach 6 Stunden war kein NMOR mehr nachweisbar. 

Nach einer Gesamtoxidationszeit von 20 Stunden enthielt die 
Losung 5386 mg NMMO/Liter. Dies entspeicht einer Ausbeute von 
62% der Theorie, 

Beispiel 3 

Eine waBrige Losung, welche pro Liter 1484 mg NMMO, 33 3 2 mg 
NMM und 48 mg M (NMOR war unter der Nachweisgrenze ) enthielt, 
wurde, wie in Beispiel 2 beschrieben, mit ^ 2 °2 behan< ^ elt / 
allerdings zunachst nicht mit ultraviolettem Licht bestrahlt, 
Dadurch stieg der Gehalt an NMOR innerhalb der ersten Stunde 
auf 44 j*g/l und im Verlauf von insgesamt 21 Stunden auf 2 05 
fig/1 an. Nach etwa 21 Stunden wurde die Losung gemafl den 
obigen Beispielen mit ultraviolettem Licht bestrahlt. Durch 
die erf indungsgemafle Bestrahlung mit dem ultraviolettem Licht 
fiel die Konzentration an NMOR innerhalb von 3 Stunden auf 12 
jig/l ab. 



9707059A1_U> 



WO 97/07059 PCT/AT96/00151 

10 

Die Ergebnisse sind in der Abbildung grafisch dargestellt , 
welche ein Diagramm zeigt, das als X-Achse die Zeit in Minuten 
und als Y-Achse den Gehalt an NMOR in tig/1 aufweist. 
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1 . Verf ahren zur Zerstorung von N-Nitrosomorpholin in einer 
waBrigen Losung, welche N-Nitrosomorpholin und ein 
peroxidisches Oxidationsmittel enthalt, dadurch 
gekennzeichnet, daB die waBrige Losung mit ultraviolettem 
Licht bestrahlt wird, welches im wesentlichen eine 
Wellenlange von 254 nm aufweist. 

2. Verf ahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB 
das ultraviolette Licht, mit welchem die waBrige Losung 
bestrahlt wird, von einer Quecksilber-Niederdrucklampe 
stanunt . 

3. Verf ahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, 
daB als peroxidisches Oxidationsmittel ^ 2 °2 e ^ n 9 eset2t 
wird, 

4. Verf ahren zur Herstellung einer waBrigen Losung von 
N-Methylmorpholin-N-oxid, gekennzeichnet durch die 
folgenden MaBnahmen, daB 

(a) eine waBrige Losung vorgesehen wird, welche 
N-Methylmorpholin und Morpholin enthalt; 

(b) diese waBrige Losung mit einem peroxidischen 
Oxidationsmittel behandelt wird, urn 
N-Methylmorpholin zu N-Methylmorpholin-N-oxid zu 
oxidieren, und 

(c) die waBrige Losung mit ultraviolettem Licht 
bestrahlt wird, das von einer 
Quecksilber-Niederdrucklampe stammt . 
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Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet , daB 
die MaBnahme (c) nach der MaBnahme (b) vorgenommen wird. 



Verfahren nach einem der Ansprtiche 4 oder 5, dadurch 
gekennzeichnet, daB der pH-Wert der waBrigen LQsung, die 
mit dem peroxidischen Oxidationsmittel behandelt wird, im 
Bereich von 6,0 bis 9,0 liegt. 

Verfahren zur Ruckgewinnung von N-Methylmorpholin-N-oxid 
aus einem gebrauchten Fallbad, welches im Aminoxidver- 
fahren anfallt, gekennzeichnet durch die folgenden 
Schritte, daB 

(1) das gebrauchte Fallbad gereinigt wird; 

(2) aus dem gereinigten Fallbad Wasser abgedampft wird, 
wobei ein konzentriertes, w^Briges 

N-Methylmorpholin-N-oxid und Brtiden gebildet werden, 
welche Brtiden kondensiert werden und NMMO 
N-Methylmorpholin und Morpholin enthalten; 

(3) aus den kondensierten Briiden Wasser entfernt wird, 
urn die kondensierten Briiden zu konzentrieren , mit 
der MaBgabe, daB die Wasserentf ernung nicht durch 
Verdampfung vorgenommen wird; 

(4) die kondensierten, konzentrierten Brtiden mit einem 
peroxidischen Oxidationsmittel behandelt werden, urn 
N-Methylmorpholin zu N-Methylmorpholin-N-oxid zu 
oxidieren, mit ultraviolettem Licht bestrahlt 
werden, das von einer Quecksilber-Niederdrucklampe 
stammt, und zur Riickgewinnung von 
N-Methylmorpholin-N-oxid auf gearbeitet werden. 
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